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Abstract 



The invention relates to a process for the production of highly refined edible glyceride oils with a proportion 
of unsaturated fatty acids in the triglyceride combination, in which the glyceride oil is, after a conventional 
alkaline or physical refining, dissolved in a non-polar solvent and then treated with activated silica gel. The 
glyceride oil which is virtually free of unwanted concomitant substances, such as dimeric, trimeric or oxidised 
triglycerides, is obtained from the resulting eluate after removal of the non-polar solvent under mild 
conditions. These highly refined glyceride oils can be used to produce high-value edible fat products, in 
particular for dietetic purposes. 
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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Verfahren zur Herstellung hochraffihierteref^barer Glyceridole mit einem Anteil an ungesattfgten Fettsauren im 
Triglyceridverband und ihre Verwendung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstelfung hoch- 
raffinierter e&barer Glyceridole mit einem Anteil an ungesat- 
tlgten FettsSuren im Triglyceridverband, bei dem das Glyce- 
riddl nach einer herkdmmlichen alkafischen oder physikali- 
schen Raffination in einem unpolaren Losungsmittet gelost 
und dann mrt aktrviertem Kleselgel behandelt wird, Aus dem 
erhaltenen Eluat gewinnt man nach sdionender Entfernung 
des unpolaren Ldsungsn^tttels das von unerwunschten Be- 
gteitstoffen, wie dimeren, trimeren oder oxidierten Tngfyce- 
riden, praktisch freie Glyceriddt. Dtese hochrafftnierten Gly- 
ceridole lassen sich zur Herstellung von hochwertigen Sper- 
sefettprodukten, insbesondere fur diatetische Zwecke, ver- 
wenden. 
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Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstelllung hochraffinierter eBbarer Glyceriddle mit einem Anteil an ungesattigten 
Fettsauren im Triglyceridverband, bei dem die rohen Glyceriddle durch alkalische oder physikalische 
5 Raffination entschleiml, entsauert, mit Bleicherden behandelt und mit Wasserdampf desodorisiert werden, 
dadurch gekennzeichnet daO man das so behandelte Glyceriddl anschlieQend in einem unpolaren L5sungs- 
mittel i6st» die Losung in an sich bekannter Weise uber eine mit unpolarem Losungsmittel eingeschlammte 
Kieselgelsaule schickt und aus dem erhaltenen Eluat nach schonender Entfernung des unpolaren Losungs- 
mittels das hochraffinierte Glyceridol gewinnt. 
10 2. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet, daB als Glyceridol ein linol- und/oder linolensaure- 
reiches Oi eingesetzt wird 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB Sonnenblumenol. Sojaol, SafJorol, Primrose-Ol 
Baumwollsaatol und/oder Leinol eingesetzt warden. 

4. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekennzeichent, daB als Glyceridol ein an Eicosapentaensaure 
15 und/oder Docosahexaensaure reiches Ol eingesetzt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB ein Fischol eingesetzt wird. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB als unpolares Losungsmittel 
Pentan. Hexan, Cyclohexan, Heptan und/oder Petroleumbenzin eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB fiir die Kieselgelsaule ein aktivier- 
20 tes Kieselgel mit einer KorngroBe von 0,05 bis 0,2 mm eingesetzt wird, 

8. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB eine Losung von 5 bis 75 Gew.-% 
Glyceridol in einem unpolaren Losungsmittel eingesetzt wird. 

9. Verwendung eines hochraffinierten Glyceridols, erhalten gemaB dem Verfahren nach den AnsprQchen 1 
bis 8. zur Herstellung von hochwertigen Speisefettprodukten, insbesondere fur diEtetische Zwecke. 

25 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung hochraffinierter eBbarer Glyceridole mit einem Anteil an 
ungesattigten Fettsauren im Triglyceridverband sowie die Verwendung nach diesem Verfahren hergestellter 
30 hochgereinigter Glyceridole zur Herstellung von Speisefettprodukten. 

Es ist bekannt, eBbare Glyceridole zur Verbesserung von Geschmack, Geruch, Farbe, Lagereigenschaften 
u.dgl. einer Raffinationsbehandlung zu unterwerfen. Da die rohen Glyceriddle in sehr verschiedener Zusammen- 
setzung und unterschiedlicher Qualitat auf treten, wird die Raffinationsbehandlung auf das jeweils zu raffinieren- 
de Glyceridol eingestellt. d. h. die Rafiinationsverfahren miissen hinsichtlich der Verfahrensbedingungen flexibel 
35 sein. Im Prinzip sind die einzelnen Verfahrensschritte jedoch seit geraumer Zeit im wesentlichen gleich geblie- 
ben. Man unterscheidet folgende Verfahrensstufen: 

1) Entfernung suspendierter Begleitstoffe durch Filtration, Zentrifugieren usw., 

2) Entschleimung zur Entfernung von Phosphatiden und anderen Kolloiden, 

40 3) Entsauerung durch Behandlung mit Alkalien, durch Destination oder andere Verfahren, 

4) Bleichung zur Entfernung von Farbstoffen und Resten von Schleimstoffen durch Adsorption an aktiven 
Erden und 

5) Dampfung oder Desodorisierung zur Beseitigung fluchtiger Geruchs- und Geschmacksstoffe durch 
Vakuum-Dampfbehandlung, 

45 

Wahrend bei der Alkali-Raffination bei der Abtrennung des Soapstocks m der Entsauerungsstufe mit einem 
relativ hohen Verlust an Neutralolen gerechnet werden muB. laBt sich dieser Verlust bei der physikalischen 
Raffination, bei der Entsauerung und Dampfung in einer Verfahrensstufe durchgefiihrt werden, deutlich vermin- 
dert Da die physikalische Raffination aber in der Regel bei hoheren Temperaturen, kurzzeitig bis 270' Q 

50 ausgefiihrt wird, bilden sich hier noch mehr Anteile an dimeren und oxidierten Triglyceriden, als dies normaler- 
weise bei der Alkali-Raffination in der Dampfungsstufe der Fall ist. 

Obwohl daher mit Hilfe der herkommlichen Raffinationsverfahren wichtige Eigenschaften, wie Geschmack, 
Geruch. Farbe und Lagereigenschaften, der eBbaren Glyceridole verbessert werden konnen, haben neuere 
analytische Untersuchungen an in herkommlicher Weise vollraffinierten Glyceriddlen, B. an Sojaol, ergeben, 

55 daB diese raffinierten Ole noch merkliche Mengen an Begleitstoffen, insbesondere an dimeren, oligomeren und 
oxidierten Triglyceriden. enthalten. Die gefundenen Mengen an Begleitstoffen venirsachen in der Regel bei der 
Verwendung dieser Ole in Lebensmitteln zwar keine merkliche Verschlechterung von Geschmack, Geruch und 
Lagereigenschaften in den Endprodukten, fur hohere Qualitatsansprtiche, insbesondere ftir diatetische Zwecke, 
ist es jedoch wunschenswert, raffinierte Glyceridole fiir die Herstellung von Speisefettprodukten zu verwenden, 

60 die moglichst frei von solchen unerwOnschten dimeren, oligomeren oder oxidierten Nebenprodukten sind 

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein verbessertes Raffinationsverfahren zu 
schaffen. bei dem Glyceridole mit einem Anteil an ungesattigten Fettsauren im Triglyceridverband erhalten 
werden, die keine oder nur vemachlassigbar geringe Mengen an dimeren, oligomeren und oxidierten Triglyceri- 
den enthalten und die daher auf Grund ihrer hohen Qualitat zur Herstellung von besonders hochwertigen 

65 Speisefettprodukten. z. B. fiir diatetische Zwecke, verwendet werden konnen. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch ein Verfahren zur Herstellung hochraffinierter eBbarer 
Glyceridole mit einem Anteil an ungesattigten Fettsauren im Triglyceridverband, bei dem die rohen Glyceride 
durch alkalische oder physikalische Raffination entschleimt, entsSuert, mit Bleicherden behandelt und mit 
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Wasserdampf desodorisiert werden. Das erfindungsgemaOe Verfahren ist dadurch gekennzeichnei, daB man das 
so behandelte Glyceriddl anschlieBend in einem unpolaren Losungsmittel lost, die L5sung in an sich bekannier 
Weise iiber eine mit unpolarem Losungsmittel eingeschlammte Kieselgelsaule schickt und aus dem erhalienen 
Eluat nach schonender Entfernung des unpolaren Losungsmiiiels das hochraffinierie Giyceridol gewinnt. 

Aus der DE-PS 24 40 11 1 als dem nachstliegenden Stand der Technik ist ein Verfahren zur Behandlung von 5 
eBbarem Giyceridol zur Verbesserung seiner Farbe und seiner Lagereigenschaften bekannt, bei dem das zu 
raffinierende Giyceridol, gelost in einem nichtpolaren Ldsungsmittel, mit einem Metalloxid- oder Metalloidoxid- 
adsorbens, z. B. Aluminiumoxid oder Siliciumdioxid, in BerOhrung gebracht und anschlieBend nach Entfernung 
des Ldsungsmittels mit einer Blelcherde behandelt wird. Nach der Bleichstufe kann das Ol weiter alien Ublichen 
Behandlungen, z. B. einer nachtraglichen DSmpfung, unterworfen werden. siehe DE-PS 24 40 111, SpalteS, 10 
Zeile 63 bis Spalte 4, Zeile 5, wonach das bekannte Verfahreh vorzugsweise in einem Dreistufenverfahren 
besteht, das eine Behandlung mit Adsorbens, danach mit Bieicherde und anschlieBend eine Dampfung mit 
Wasserdampf umfaflt 

Das erfindungsgemafle Verfahren unterscheidet sich von diesem bekannten Raffinationsverfahren durch eine 
andere Reihenfolge der Verfahrensschritte, namlich darin, daS erst nach der Bleichung und Dampfung als letzte 15 
Verfahrensstufe eine Behandlung der Glyceridole mit Kieselgei in einem unpolaren Losungsmittel vorgenom- 
men wird. Oberraschenderweise wurde festgestellt, daB durch diese einfache MaBnahme eine auBerordentliche 
Qualitatsverbesserung der Glyceridole erzielt werden kann, die mit den herkommlichen Raffinationsverfahren 
nicht erreicht wird. Auch im Unterschied zu dem bekannten Verfahren gemaB DE-PS 24 40 1 1 1 konnen die 
eBbaren Glyceridole, die auf Grund ihres Anteils an ungesSttigten Fettsauretriglyceriden schwieriger zu raf fmie- 20 
ren sind, mit Hilfe des erfindungsgemaBen Verfahrens von unerwunschten Nebenbestandteilen, insbesondere 
vondimeren, oligomeren und oxidiertenTriglyceriden, praktisch voUstandig befreit werden. 

Dieses gute Ergebnis konnte auf Grund der Lehre. die aus der DE-PS 24 40 1 1 1 entnommen werden kann, 
nicht erwartet werden. Die nach dem bekannten Verfahren behandelten Glyceridole sind zwar nach der 
Behandlung farblos und zeigen auch eine befriedigende Lagerstabilitat, enthaJten jedoch, wie entsprechende 25 
vergleichende Untersuchungen ergaben, noch merkliche Mengen an unerwunschten dimeren, oligomeren und 
oxidierten Triglyceriden. 

Mit Hilfe des aus der DE-PS 24 40 1 1 1 beschriebenen Verfahrens kann daher das der vorliegenden Erfindung 
zugrundeliegende Problem nicht gelost werden, wie nachfolgend anhand von Vergleichsbeispielen naher gezeigt 
wird. 30 

Aus der DE-PS 24 40 11 1 geht femer hervor, daB eine Anderung in der Reihenfolge der Verfahrensschritte 
beim Raffinationsverfahren derart, daB die Behandlung des Glyceridols mit aktiviertem Kieselgei erst nach der 
Bleichbehandlung durchgefuhrt wird, zu deutlich schlechteren Ergebnissen bezuglich des Geschmacks und der 
Lagerstabilitat der Glyceridole fiihren soil. Ein Fachmann auf diesem Gebiet muBte auf Grund dieser Lehre 
annehmen, dafl ein Verfahren, bei dem wie im erfindungsgemaBen Verfahren die Behandlung des Glyceridols mit 35 
aktiviertem Kieselgei erst nach der Bleichstufe durchgeftihrt wird, zu deutlich schlechteren Ergebnissen fUhrt als 
ein Verfahren gemaB DE-PS 24 40 111. Auf Grund dieses Standes der Technik konnte daher nicht erwartet 
werden und war tatsachlich auch uberraschend, als gefunden wurde, daB das erfindungsgemSBe Verfahren, bei 
dem die Behandlung des Glyceridols mit aktiviertem Kieselgei erst nach der Bieich- und Dampfungsbehandlung 
erfolgt, zu einem qualitatsmaBig erheblich verbesserten Giyceridol fuhrt, das im Unterschied zu Glyceridolen, 40 
die nach dem Verfahren gemaB DE-PS 24 40 1 1 1 raffiniert wurden, keine oder nur unwesentliche Mengen an 
unerwunschten Begleitstoffen, insbesondere an dimeren, oligomeren und oxidierten Triglyceriden, enthSlt Dies 
geht auch aus den Vergleichsbeispielen hervor. 

Als Ausgangsprodukte fur das erfindungsgemaBe Verfahren sind grundsatzlich alie bekannten Glyceridole 
mit einem Anteil an ungesattigten Fettsauren im Triglyceridverband geeignet. Bevorzugt werden linol- und/oder 45 
linolensaurereiche Glyceridole eingesetzt, besonders bevorzugt Sonnenbiumenol, Sojaol, Safiorol, Primrose-Ol, 
BaumwoUsaatol und/oder LeinoL Femer werden auch solche Glyceridole bevorzugt eingesetzt, die reich an 
Eicosapentaensaure und/oder Docosahexaensaure sind, wobei besonders bevorzugt die verschiedenen Fischole, 
z. B. Sardinenol, Lachsol, Heringsdl, Makrelenol u. dgU eingesetzt fwerden. 

Die rohen Glyceridole werden zunSchst in herkdmmlicher Weise raffiniert, d. h. entschleimt, entsauert, mit 50 
Bleicherden behandelt und einer Dampfung mit Wasserdampf unterworfen, wobei die Bedingungen fur die 
einzelnen Verfahrensschritte dem Fachmann bekannt sind und je nach der Zusammensetzung der Glyceridole 
variiert werden kdnnen. Insbesondere bei Glyceriddlen mit einem hoheren Anteii an ungesattigten Fettsauren 
im Triglyceridverband, wie sie 2, B. bei Fischolen vorliegen, muB die thermische Belastung wahrend der Damp- 
fung bzw. wahrend der physikalischen Raffination moglichst gering gehalten werden. So empfiehlt es sich 55 
beispielsweise im Falle der Fischole, bei etwa 180° C drei bis vier Stunden lang zu dampfen, d.h. die ublichen 
Dampfungstemperaturen, die bei ca. 200 bis 240''C liegen, und die Obliche Dampfungsdauer, die bei fQnf bis 
sieben Stunden liegt, deutlich herabzusetzen. In Kombination mit der erfindungsgemaBen letzten Verfahrensstu- 
fe, der Behandlung des in einem unpolaren Losungsmittel gelosten Glyceridols mit Kieselgei, reichen die 
milderen Dampfungsbedingungen vollstandig aus, urn hochraffinierte Glyceridole zu erhalten, die praktisch frei go 
von Nebenbestandteilen, wie dimeren oder oxidierten Triglyceriden, sind. 

Das bereits einer herkommlichen Alkali-Raffination oder physikalischen Raffination unterworfene Glyceriddl 
wird gemaB dem erfindungsgemaBen Verfahren in einem unpolaren Losungsmittel gelost, wobei Pentan, Hexan, 
Cyclohexan, Heptan und/oder Petroleumbenzin besonders ieicht verfQgbar und gut geeignet sind und daher 
bevorzugt eingesetzt werden. 65 

Die Losung des Glyceriddls kann sehr verschiedene Konzentrationen aufweisen, wobei eine sehr niedrige 
Konzentration des Glyceridols den Nachteil hat, daB unnotig groBe Mengen an Ldsungsmittel eingesetzt und 
aufgearbeitet werden mussen. wogegen sehr hohe Glyceriddlkonzentrationen ziemiich viskos sind und daher bei 
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der Beschickung uber eine Kieselgelsaule nicht gut zu handhaben sind, so daB leicht Schwierigkeiten auftrelen 
konnen. Praktische Versuche haben gezeigt, daB sich Losungen von 5 bis 75Gew,-% GIycerid6l in einem 
unpolaren Losungsmittel problemlos und wirtschaftlich vorteilhaft verarbeiten lassen, weshalb Ldsungen in 
diesem Konzentrationsbereich bevorzugt eingesetzt werden. 

5 Die Behandlung von zu raffinierenden Speiseolen, gelost in unpolaren L6sungsmitteln, mit aktiviertem Kiesel- 
gel ist an sich bekannt, wie u. a. aus der vorstehend zitierten DE-PS 24 40 1 11 hervorgeht. Die Durchfflhrung 
einer solchen Behandlung im AnschluB an eine herkommliche Raffinationsbehandlung hat sich entgegen den 
Erwartungen, die auf Grand der aus DE-PS 24 40 1 1 1 bekannten Lehre gezogen werden miissen, iiberraschen- 
derweise als sehr vorteilhaft erwiesen, d h. die Qualitat des nach dieser Behandlung erhaltenen Glyceriddls ist 

10 wesentlich besser als diejenige von Glyceridolen, die nur der herkomnilichen Raffination unterworfen wurden. 
Das gilt auch fur Glyceridale, die nach dem aus DE-PS 24 40 1 1 1 bekannten Verfahren behandelt worden sind 

Fiir die Kieselgelsaulen werden zweckmaBig aktivierte Kieselgele eingesetzt, die ziemlich feinkdrnig sind, 
wobei sich aktivierte Kieselgele mit einer durchschnilllichen KorngroBe im Bereich von 0,05 bis 0,2 mm beson- 
ders gut bewahrt haben, weshalb solche Kieselgele bevorzugt eingesetzt werdea 

15 Aus dem nach der Kieselgelbehandlung erhaltenen Eluat wird das unpolare Losungsmittel m5glichst scho- 
nend entfernt, beispielsweise durch Destination bei 60 bis 70* C zunachst unter Normaldruck und spater unter 
Wasserstrahlpumpen-Vakuum, wobei die letzten Reste an Losungsmittel unter kurzfristlg leicht erhohten Tem- 
peraturen (bis 110°C) mit gereinigtem Stickstoff abgeblasen werden. Das erhaltene hochraffinierte Glyceridol 
ist praktisch frei von oxidierten und oligomeren Triglyceriden und enthalt nur noch sehr geringe Mengen an 

20 dimeren Triglyceriden. 

Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Beispiele weiter erlautert. 

Beispiel I: 

25 Herstellung eines hochraffinierten Fischols 

Als Ausgangsprodukt wurde ein rohes Fischol eingesetzt, das folgende Zusammensetzung und Eigenschaften 
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55 


dimere Triglyceride 


035% 




trimere Triglyceride 


<0,05% 




Sensorik 


stark fischig riechend 



Das rohe Fischdl wurde zunachst einer herkommlichen Alkali-Raff ination unterworfen, wie nachfolgend 
60 beschrieben: 

a) Entschleimung 

9,4 kg rohes Fischol wurden unter Stickstoff auf 70** C erhitzt, unter ROhren 9,4 g (1 %, bezogen auf Oi) einer 
50%igen Citronensaure-Losung zugesetzt und 10 Minuten bei 70° C gerQhrt Dann kuhlte man innerhalb 
b5 von 30 Minuten unter Ruhren auf 25'C ab. AnschlieBend wurden 141 g (1,5%, bezogen auf Ol) Wasser 
zugesetzt und 60 Minuten bei Raumtcmperalur gertihrt Danach wurde unter ROhren in 15 Minuten auf 
60"C aufgcheizt. Nach Abkuhlung uber Nacht auf Raumtemperatur wurde 20 Minuten bei 4400 U/Mia 
zcnirifugiert und das blankc Ol vom Bodensatzdekantiert Ausbeute:8,75 kg; Saurezah 1:5,7. 
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b) Alkalische Entsiuerung 

8,7 kg enlschleimtcs Fischol wurden auf 80**C erhilzt, Bcim EinrQhrcn von 261 g {3*K), bezogen auf Ol) 
heiflem Wasser wurde die Oltemperatur auf 95**C erhoht. Unter schnellem RUhren f Qgte man nun 442 ml 3 n 
NaOH zu. Das RQhren wurde dann eingeslellt. AnschlieQend wurden 870 g 95°C heiBes Wasser aufge- 
brausL Die Seifenphase wurde abgelassen und die Olphase zweimal mit je 870 ml O.I n NaOH nachgewa* 
schen. AnschlieBend wurde zweimal mit jeweils 2 1 ^esattigter Kochsalzlosung. danach einmal mit 2 1 
Wasserneutral gewaschen. Nach Trocknungdes Ols bei BO°C/] hPa wurden 7,94 kgOlerhaiten. 

c) Bleichung 

7,9 kg des entsSuerten OJes wurden mit 158 g (2%, bezogen auf Oi) Tonsil ACCFF versetzt und 20 Minuten 
bei 90°C/1 hPa geruhrt Nach Filtration Qber ein Seitzfilter (Seitz-Fimacel 3) wurden 7,46 kgCl erhalten. 

d) Dampfung 

7,4 g des gebleichten Oles wurden 3 h bei \BO°C/ < 1 hPa mit 10% Wasserdampf-Durchsatz/h gedampft 

Das auf diesemherkommlichen Wege raffinierte Fischol wiesdie folgenden analytischen Oaten auf: 

8,3% oxidierte Triglyceride 
0,7% dimere Triglyceride 
0,1% trimere Triglyceride 
3—4 Gardner-Farbzahl 

e) SSulungiiberKieselgel 

Das so behandelte Glycerid6l diente als Ausgangsmaterial fiir die Behandiung mit aktivem Kieselgel gtm^Z 
dem erfindungsgemaBen Verfahren. Zudiesem^wecke wurden zunachst 73 kg des gedampften Oles in 15 1 
Hexan gelost Die Losung wurde iiber £me Kieselgelsaule gegeben, xJie durch Einschlammen von 2 kg in 
Hexan aufgeschlammtem Kieselgel mit etner KorngroBe im Bereich von 0,05 bis 2,0 mm in eine ca. 4 1 
fassende Glassaule mit einem Durchmesser von 9 cm hergestellt worden war. Das erhaltene Eluat wurde am 
Rotationsverdampfer bei 60°C/200— 25 hPa eingeengt und das restliche Losungsmittel Qber Nacht mittels 
Stickstoff bei Raumtemperatur ausgeblasen. Man erhielt-6,74 kg eines hochraffinierten Fischoles mit fol- 
genden analytischen Daten: 
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Cj4:0 
Cl5:0 
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Cl6:l 
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n-Hexan 

Gardner-Farbzahl 
Lovlbond-Farbzahl 
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a-Tocopherol 
oxidierte Triglyceride 
monomere Triglyceride 
dimere Triglyceride 
trimere Triglyceride 
Sensorik 



6,6 

0,4 
12,6 

5,8 

0.4 

1>6 
14^ 

1,1 

2,4 
12,4 

0^ 

5,6 
17,9 

0,8 

6,4 

0,8 

<100ppm 
1-2 
2gelb 
0,2 

128mg/kg 

<0,05% 

98,90% 

020% 

<0.05% 

kein wahrnehmbarer Fischolgeruch 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



Die Ergebnisse dieses Beispiels zeigen, daB aus dem rohen Fischol nach der herkommlichen Alkali-Raffination 
zwar schon ein raffiniertes Glyceriddl mit aufgehellter Farbe (Gardner-Farbzahl von 12 bis 13 auf 3 bis 4 
zuruckgegangen) gewomien wird, daB aber nach der Dampf ungsstufe im Giyceridol eine ziemlich groBe Menge 
an oxidierten Triglyceriden und eine doppelt so groBe Menge an dimeren und trimeren Triglyceriden wie im 
Ausgangsfischdl vorliegt Erst durch die nachfolgende erfindungsgemaBe SSulung mit Kieselgel gelingt es, ein 
hochraffiniertes Giyceridol mit einem hohen Anteil an ungesattigten Feltsiuren im Triglyceridverband zu 
erhalten, das geruchlos und nahezu farblos und praktisch frei von oxidierten und trimeren Triglyceriden ist und 
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einen deutlich reduzierten Gehali an dimeren Triglyceriden aufweist. Der Gehalt an 0£-Tocopherol bleibt 
dagegen im wesentlichen erhalten, wodurch ein gewisser Oxidationsschutz fur das hochraffmierte Ol gegeben 
ist. Dieses Glyceridol kann daher fur die Herstellung von Speisefettprodukten von sehr hoher Qualitat verwen- 
det warden. 

5 

Beispiel 2: 
Herstellung eines hochraffinierten Sojadls 
10 AIs Ausgangsmaterial wurde ein nach herkommlichem Alkali-Raffinationsverfahren vollraffiniertes Sojaol 



eingesetzt, das folgende 


analytische Daten aufweist 


Analyse 


Ergebnis 


oxidierte Triglyceride 


4,8% 


monomere Triglyceride 


96»8% 


dimere Triglyceride 


0,75% 


trimere Triglyceride 


0,1% 


Gardner- Farbzahl 


3-4 


a-Tocopherol 


84 mg/kg 


^Tocopherol 


5mg/kg 


/-Tocopherol 


623 mg/kg 


5-TocopheroI 


170 mg/kg 



25 

Auch dieses nach einem bekannten Raffinationsverfahren erhaltene Glyceridol wies zwar eine aufgehellte 
Farbe, aber einen erheblichen Anteil an oxidierten Triglyceriden und merkliche Mengen an dimeren and 
trimeren Triglyceriden auf. 

400 kg dieses raffinierten Sojaols wurden in 800 1 n-Hexan gelost. 90 kg Kieseigel, das bei 150°C 16 Stunden 
30 lang aktiviert word en war und eine durchschnittliche Korngrdfle im Bereich von 0,05 bis 0^ mm aufwies, wurde 
mit Hilfe eines PreBluftruttlers (Vibrator) in eine Edelstahldrucksaule von 1,5 m Hohe und 0,4 m Durchmesser 
eingebrachL Danach wurde die Saule verschlossen und mit 200 1 n-Hexan innerhalb von 2 Stunden aquilibriert 
Die Losung aus 400 kg Sojaol und 800 1 n-Hexan wurde mit einem DurchfIu0 von 120 1/Std von unten nach oben 
durch die Kieselgelsaule mit einem Druck von 1 bis 1,5 bar gepumpt 
35 Es wurde ein Gesamteluat von etwa 1 200 1 erhalten, aus dem das n-Hexan in einer Destillationsapparatur bei 
70°C Manteltemperatur abdestilliert wurde. Restmengen an n-Hexan wurden zunachst unter Wasserstrahlpum- 
penvakuum bei 70'' C abdestilliert und dann mit nachgereinigtem Stickstoff 2 Stunden abgeblasen, wobei die 
Temperatur in der l.Stunde 70°C. danach 15 Minuten lang 110**C und schlieBlich 45 Minuten vsdeder 70**C 
betrug. Das Soja5l wurde anschlieSend iiber Seitz-Filter filtriert Es wurde eine Ausbeute von 377 kg (94%) 
40 hochraffiniertem Sojaol erhalten, das die nachfolgend zusammengestellten analytischen Daten aufwies: 



Analyse Ergebnis 

n-Hexan 100 ppm 
45 Gardner-Farbzahl 1 

oxidierte Triglyceride < 0,05% 

monomere Triglyceride 99,1 % 
dimere Triglyceride 0,3% 

trimere Triglyceride < 0,05% 

50 a-TocopheroI 80 mg/kg 
^Tocopherol 5 mg/kg 

X-Tocopheroi 606 mg/kg 

• 5-Tocopherol 154 mg/kg 



55 Auch die Ergebnisse dieses Beispiels zeigen, daB das nach dem bekannten Verfahren vollraffinierte GlyceridSl 
durch die erfindungsgemaB nachgeschaltete Behandlung mit aktiviertem Kieseigel in einem unpolaren LSsungs- 
mittel in der Qualitat noch erheblich verbessert wurde. Insbesondere war die Gardner-Farbzahl von 3 bis 4 auf 1 
gesunken. der Gehah an dimeren Triglyceriden war un> mehr als die Halfte des voUraffinierten Ausgangsols 
gesunken, und schlieBlich war das Endprodukt praktisch frei von trimeren und oxidierten Triglyceriden. Auch 

60 hier blieb der Gehalt an Tocopherolen im wesentlichen erhalten. Das erhaltene hochraffmierte Sojadl laBt sich 
daher zur Herstellung von hochwertigen Speisefettprodukten, insbesondere fur diatetische Zwecke, sehr gut 
verwenden. 

Vergleichsbeispiele 3 bis 5: 

65 

Raffination nach herkommlichem Raffinationsverfahren 
Als Ausgangsmaterialien wurden rohes Sonnenblumendl, robes Sojadl und rohes Rapsol mit den folgenden 
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analytischen Daten eingesetzt: 



Analyse 



Ergebnis 
roh.SB-01 



Monomere Triglyceride 
dimere Triglyceride 
trimere Triglyceride 
oxidierte Triglyceride 



97.15% 
<0,05% 
<0,05% 

4,10% 



roh. Sojaol 



9735% 
<0,05% 
<0,05% 
2,60% 



roh. Rapsei 



97,70% 
<0.05% 
<0,05% 
3,8 



10 



Die drei rohen Speiseole wurden einer herkommlichen Alkali-Raffination unterworfen. wie im Detail m 
Beispiel 1 beschrieben. Nach der Entschleimung, alkalischen Entsauerung, Bleichung und Dampfung erhielt man 
raff inierte Speiseole mit folgenden analytischen Daten: 1 5 



Analyse 



Monomere Triglyceride 
dimere Triglyceride 
trimere Triglyceride 
oxidierte Triglyceride 



Ergebnis 
SB-Ol 



97.65% 
035% 
<0,05% 
2.55% 



Sojaol 



97.70% 
0,40% 

<0,05% 
2.20% 



Rapsol 



9725% 
0,35% 

<0.05% 
2,80% 



Beispiele 6 bis 8: 

Raf f ination nach dem erfindungsgemaBen Verf ahren 

Die nach herkommlichen Verf ahren raffinierten Speiseole aus den Beispiel en 3 bis 5 wurden in der in 
Beispiel 2 angegebenen Weise erfindungsgemaB behandelt Dabei wurden hochraffinierte Speiseole mit den 
folgenden analytischen Daten erhalten: 



20 



25 



30 



Analyse Ergebnis 



35 



SB-Ol Sojaol Rapsol 



Monomere Triglyceride 98.85% 97.75% 98,05% 

dimere Triglyceride 0,20% 0;20% 0,15% 40 

trimere Triglyceride <0,050/o <0,050/o <0,05% 

oxidierte Triglyceride <0,05% <0.05% <0,05% 



Diese Ergebnisse zeigen deutlich die Vorteile des erfindungsgemaBen Verfahrens, mit dem die noch merkli- 45 
Chen Mengen an oxidierten Triglyceriden praktisch vollstandig entfernt werden konnten. 

Vergleichsbeispiel 9: 

Raffination von Sojaoi nach dem Verf ahren gemaB DE-PS 24 40 1 1 1. 50 

Von einem entschleimten, sonst aber nicht vorbehandelten Sojacil wurde eine 50%ige Losung in n-Hexanol 
hergestellt und im Verhaltnis Kieselgel : Sojaol 1 : 4 fiber eine Kieselgelsaule gegeben. Nach Entfernung des 
Hexans durch Abdestillieren wurde das Sojadl mit 20/o Bleicherde 20 Minuten bei 105°C/1^ mbar gebleicht 
Eine Probe des gebleichten Oles wurde analytisch untersucht. die restliche Olmenge anschliefiend 1 Stunde bei 55 
220*'Q 4 Stunden bei 250°C und 10 Minuten bei 270'*C gedampft Das erhaltene desodorisierte Sojaol wurde 
ebenfalls anaiytisch untersucht. Die Ergebnisse sind nachfolgend zusammengestellt: 



Analyse Ergebnis 



roh SojaSl gebleicht gedampft ^ 



Monomere Triglyceride 99.30% 99,050/o 97.45% 

dimere Triglyceride <0,05% 0,25% 1,70% 

trimere Triglyceride <0,05% <0,05% 0,15% 55 

oxidierte Triglyceride 2,0% 33% 4,4% 
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Aus den Ergebnissen geht hervor, daB das gemaB DE-PS 24 40 1 1 1 raffinierte SojadI nach der Bleichung nur 
geringfiigig groBere Mengen an dimeren Triglyceriden als das rohe Sojaol aufweist, daB diese Menge aber nach 
der DSmpfung urn das 7fache auf 1,7% ansteigt. Auch die Menge an oxidierten Triglyceriden steigt kraftig an 
und betragt nach der Dampfung mehr als das Doppelte der Menge im rohen Sojaol 

5 

Beispiel 10: 

Raffmation von Sojaol nach dem erfindungsgemaBen Verfahren 

10 Das aus Beispiel 9 nach der Dampfung erhallene raffinierte Soja6i wurde im Verhaitnis Kieselgel : Soja- 
61=1 : 1 von unten nach oben durch eine Kieselgelsaule gepumpi und so weiter behandelt, wie in Beispiel 2 
beschrieben. Es wurde ein hochraffiniertes Sojadl mit den foigenden analytischen Daten erhalten: 

Analyse Ergebnis 
15 hochraff. Sojaol 

Monomere Triglyceride 99,10% 

dimere Triglyceride 0,40% 

trimere Triglyceride < 0,05% 

20 oxidierte Triglyceride <0,C 



Ein Vergleich rait dem Endprodukt aus Vergleichsbeispiel 9 zeigt, daB mit Hilfe des erfindungsgemaBen 
Verfahrens ein Sojaol erhalten wird, das praktisch frei von trimeren und oxidierten Triglyceriden ist und nur 
noch eine sehr geringe Menge an dimeren Triglyceriden aufweist 
25 Die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen hochraffinierten Glyceriddle mit einem Anteil an 
ungesattigten Fettsauren im Triglyceridverband sind hervorragend geeignet zur Herstellung von hochwertigen 
Speisefettprodukten. insbesondere fur diatetische Zwecke. 
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